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PROBY ZASTOSOWANIA METOD ANIHILACJI POZYTONOW
DO BADAN STRUKTURALNYCH
METALOWYCH MATERIALOW KOMPOZYTOWYCH

Praca stanowi probe zastosowania techniki anihilacji pozytonéw do badan struktury kompozytéw metalowych na przykla-
dzie aluminiowej osnowy metalowej zbrojonej wldknem krétkim na bazie tlenku glinu. Ze wzgledu na duzy ladunek
nowosci w pracy szczegélowo przedstawiono metodologiczne aspekty zastosowanej techniki eksperymentalnej, wykorzystujacej
stosunkowo proste i poznane sposoby detekcji promieniowania gamma. W zakresie badawczym oméwiono dotychczasowe wyniki
zmian przebiegu anihilacji pozytonéw w przypadku monolitycznej miedzi i stopéw aluminium. Badania wlasne przeprowadzono
na probkach pobranych z tloka kompozytowego z siluminu okoloeutektycznego zbrojonego lokalnie preforma ceramiczng typu
MORGAN, wytworzonego infiltracja ciSnieniowa (squeeze infiltration) preform na bazie 22 +2% obj. tlenku glinu (96% Al,O;,
4% Si0,) stopem AlSil2CuNiMg z krzepnieciem calego odlewu pod docelowym ci$nieniem 230 MPa. Przeprowadzono dwie se-
rie pomiaréw czasé6w Zycia pozytonow, jedna zwigzana z obszarem monolitycznym, druga obejmujaca strefe kompozytu. W
widmie pomiaru obszaru monolitycznego uzyskano jedna warto$¢ Sredniego czasu zycia pozytonéw. W widmie otrzymanym dla
kompozytu AlSi12CuNiMg/22% Al O3 wyodrebniono trzy skladowe czas6w Zycia pozytonéw. Badania prowadzono na prébkach
w stanie lanym i po obrébce cieplnej typu utwardzania dyspersyjnego. Rozwazania
dotyczace powiazania niektérych skladowych czasu Zycia pozytonéw z defektami strukturalnymi zilustrowano obrazami
defektéw typu nieciaglosci strukturalnych (SEM). Proponowana metoda moze znalez¢ zastosowanie w indykacji defektéw struk-
turalnych trudnych do wychwycenia innymi tradycyjnymi metodami pomiarowymi. Dwoje wspoétautoréw (J.D. i E.D.) korzystalo
w trakcie wykonywania pracy ze wsparcia finansowego otrzymanego dzi¢ki grantowi KBN Nr 2 P03B 008 24.

Stowa kluczowe: anihilacja pozytonéw, badania strukturalne, metalowe materialy kompozytowe

APPLICATION OF THE POSITRON ANNIHILATION METHOD
FOR STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF METAL MATRIX COMPOSITES

The work presents the preliminary results of application of the positron annihilation method for characterization
of MMCs microstructure using as an example the aluminum matrix composites reinforced with short alumina-based fibers.
The detailed analysis of methodological aspects of applied innovative experimental method has been done taking into account
the known and relatively simple techniques used for the detection of gamma radiation (Figs 1, 2). The obtained results of the
process of positron annihilation have been discussed on an example of monolithic pure copper and aluminum alloys (Tab. 1, Fig.
3). The investigation has been done on the samples taken from the composite piston, produced from near eutectic alloy
AlSi12CuNiMg and locally reinforced with a MORGAN porous ceramic preform by squeeze infiltration and further solidifica-
tion under a pressure of 230 MPa (Fig. 4). The as-received preform had 22 +2 vol.% short alumina-based fibers (96% Al,O3,
4% Si0;). The comparison measurements of the positron life time have been done in both monolithic part of the piston as well
as in its reinforced par (Fig. 5, Tab. 2 and 3). The spectrum corresponding to the monolithic part shows one value for the posi-
tron life time while the spectrum taken from the reinforced part and presenting the composite AlSi12CuNiMg/22% Al O3 indi-
cates the well distinguished fraction of the three positron lifetime components. These measurements have been done on the
samples in as-cast condition and after heat treatment (precipitate hardening). The results obtained have been analyzed from
viewpoint of the effects of such structural defects as discontinuities noted by SEM characterization (Fig. 6). The proposed
method can be recommended for the characterization of structural defects, particularly those, which are difficult to be identi-
fied by other methods. The authors express their gratitude to the Committee of Scientifics Research (Poland) which has sup-
ported this work within grant.
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WPROWADZENIE

Materialy krystaliczne, minimalizujac swoja energi¢  nej sieci. Niemniej jednak tak uporzadkowana struktura
wlasna - z reguly na poziomie atomowym - wykazuja nie jest wolna od roznego rodzaju defektow, odstepstw
tendencj¢ do porzadkowania struktury w formie regular- 1 niedoskonato$ci, ktére w wielu przypadkach wspot-
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decyduja o wlasciwosciach danego materiatu. Defekty
sieci krystalicznej, bedace obszarami o podwyzszonej
energii, w zaleznosci od ich rozmiaréw dzielimy na de-
fekty punktowe, liniowe i powierzchniowe. O ile defek-
ty liniowe (dyslokacje) czy powierzchniowe (granice
ziaren), bledy utozenia, wtracenia sa stosunkowo tatwo
obserwowane i poddawane badaniom przy uzyciu tech-
nik mikroskopii elektronowej, o tyle defekty punktowe
(do ktorych zalicza si¢ wakancje, atomy w pozycjach
migdzyweztowych lub atomy podstawieniowe), majace
wymiar stalej sieciowej, wymagaja zastosowania zdecy-
dowanie innych metod pomiarowych.

Stosunkowo najprostsza metoda indykacyjna jest
technika pomiaru oporu elektrycznego materiatu, choé
jej wyniki sa trudne do jednoznacznej interpretacji.
Technika dyfrakcji promieni rentgenowskich jest szeroko
stosowana w analizie sieci krystalicznej jako catosci;
trudno jednakze jej uzywaé do jednoznacznej identy-
fikacji defektow struktury. Metody jadrowe, wykorzy-
stujace np. efekt Mossbauera czy relaksacje spinowa
mionéw (u'), posiadaja zdecydowanie wigksza selek-
tywno$¢, ale ogranicza je dobor znacznika czy dostgp-
no$¢ do wigzki mionow.

W tej pracy opisano zastosowanie techniki anihilacji
pozytondow do badan struktury materialow krystalicz-
nych na przykladzie jej wstepnej aplikacji do metalo-
wych materiatow kompozytowych. Metoda ta zdobywa
w ostatnich latach coraz szerszy zakres zastosowania,
migdzy innymi dlatego, ze interpretacja otrzymywanych
wynikow jest stosunkowo prosta i wystarczajaco jedno-
znaczna.

Pozyton jest antyczastka elektronu, produkowana
w wysokoenergetycznych procesach jadrowych, takich
jak konwersja energetycznego kwantu gamma na pozy-
ton i elektron, rozpad czastek elementarnych (np. p’
i ") lub jadrowy rozpad B’. Implantowany do materii
skondensowanej pozyton po pewnym czasie napotyka
elektron, ulegajac anihilacji, czyli konwersji masy obu
czastek, w danym przypadku na wysokoenergetyczne fo-
tony. W znakomitej wigkszosci zdarzen (ocenianej na
99,7% przypadkow) jest to emisja w przeciwnych kie-
runkach dwu kwantéw o energii bliskiej 511 keV [1].
Energia ta nie moze by¢ precyzyjnie wyznaczana, albo-
wiem kwanty te, zgodnie z zasada zachowania energii,
unosza takze informacje o pedzie anihilujacej pary w
samym momencie anihilacji. Zatem detekcja anihilacyj-
nych kwantéw, w istocie do$¢ prosta w realizacji, do-
starcza wymaganej informacji o rozktadzie pedoéw elek-
tronow w $rodowisku, w ktorym znalazl si¢ pozyton.
Powyzsze stwierdzenie wynika z faktu, Ze penetru-jacy
materi¢ dodatnio natadowany pozyton sprzgga si¢
z otaczajacymi jonami i elektronami, wytracajac bardzo
szybko poczatkowa, wysoka energi¢ kinetyczna az do
poziomu energii drgan termicznych atoméw, czyli ener-
gii rzedu kilkudziesigciu meV. Jest to znacznie ponizej
poziomu Fermiego gazu elektronowego, co w praktyce

oznacza, ze ped anihilujacej pary jest pgdem elektronu, a
ped pozytonu moze by¢ pominigty. Czas termalizacji po-
zytonu jest bardzo krotki i wynosi kilka ps (1 ps =
=107 s), ale nie wyczerpuje to catkowitego czasu
zycia pozytonu, ktory jest znacznie dluzszy (czgsto
powyzej 100 ps). Wigkszo$¢ czasu pozyton spedza na
przypadkowym btadzeniu, opartym na zasadzie dyfuzji,
a biorac pod uwage jego energig i czas, mozna szaco-
wacé, ze w okresie swego istnienia skanuje on ok. 107 po-
zycji migdzywegztowych. Podczas tego ruchu pozyton
moze napotka¢ jame¢ potencjatu na tyle gleboka, ze zo-
stanie w niej uwigziony. Taka jama potencjatu jest ob-
szarem o mniejszej ggstosci elektronowej niz otoczenie,
zatem zlokalizowany w niej pozyton bgdzie miat diuzszy
czas zycia, niz gdyby anihilowat w obszarze migdzywg-
ztowym o wigkszej gestosci elektronowej. Twierdzenie o
tym, Ze pozyton anihiluje w obszarze o mniejszej ggsto-
$ci elektronowej znajduje takze swoje odbicie w emi- sji
kwantow anihilacyjnych, ich energii i pedzie, co jest
rowniez stosunkowo proste w detekcji [2]. Strukturalnie
takie obszary to wakancje, a wigc miejsca, w ktorych
brakuje atomu w pozycji weztowej; moga to by¢ takze
skupiska wakancji, np. dwa lub trzy puste miejsca po
atomach w pozycjach weztowych. Zatem detekcja pro-
mieniowania anihilacyjnego lub pomiary czasu zycia
pozytondow moga by¢ wykorzystane do detekcji wiasnie
takich defektow w sieci krystalicznej. Nalezy podkresli¢
wysoka selektywno$¢ opisanej powyzej metody,
albowiem pozyton oddzialujac z wakancja, raz zlokali-
zowany, z reguly pozostaje w niej az do momentu
anihilacji. Mozna oszacowaé, ze dolna granica detekcji
koncentracji wakancji w sieci krystalicznej jest na po-
ziomie 107°. Wzrost koncentracji wakancji powyzej
10~ powoduje, ze kazdy pozyton zostaje zlokalizowany,
inaczej mowiac, zachodzi proces nasycenia. Tak gra-
niczna koncentracja wakancji wystepuje tuz przed sto-
pieniem metalu.

Z powyzszego wynika, ze metoda anihilacji pozyto-
noéw jest czula na zaburzenie struktury elektronowe;,
wywolanej brakiem jonéw w pozycjach weztowych -
pozyton jako dodatnia czastka stara si¢ je zastapic, ale
tylko do czasu jego anihilacji. Oddziatywanie pozyto-
nu z atomami mi¢dzyweztowymi swoiScie modyfikuje
proces btadzenia przypadkowego, ale niemal wcale nie
oddziatuje na sam proces anihilacji, zatem detekcja
kwantéw anihilacyjnych nie pozwala na jednoznaczne
stwierdzenie ich obecnosci. Stad uwaza sie, ze metoda
anihilacji pozytonéw nie jest czuta na obecno$¢ tych de-
fektow. Rowniez w przypadku dyslokacji czutosé tej
metody jest raczej ograniczona, albowiem zaburzenie
struktury elektronowej wywotane przez ten defekt jest
zbyt stabe, aby zlokalizowa¢ pozyton, co ma odbicie
w procesie anihilacji. Niemniej nalezy wzia¢ pod uwage
fakt, ze czysta dyslokacja, bedaca liniowym zaburze-
niem koordynacji sieci krystalicznej, zawiera wokot sie-
bie (a takze w swoim wnetrzu) defekty typu wakancje,
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ktore lokalizuja pozytony znacznie efektywniej. Ich
struktura, z uwagi na pola naprg¢zen towarzyszacych
dyslokacji, jest inna niz w pozostatych miejscach sieci,
co znajduje odzwierciedlenie w strukturze elektronowej,
a tym samym i w procesie anihilacji pozytonow tam zlo-
kalizowanych [3].

Natadowany dodatnio pozyton w prozni moze utwo-
rzy¢ stan zwigzany z elektronem, obie czastki kraza wo-
kot swojego $rodka masy, tworzac swoisty, neutralny
atom wodoropodobny, okreslany mianem pozytu. Pozyt
nie jest czastka trwala, w prozni ulega samoanihilacji po
uplywie 0,125 ns na dwa kwanty gamma (gdy spiny
elektronu 1 pozytonu ustawione sg przeciwnie) oraz po
uplywie 142 ns na trzy kwanty (gdy spiny sa ustawione
zgodnie) [4]. Doswiadczalnie stwierdzono, ze pozyt
powstaje w materii skondensowanej, gazach, cieczach,
ale takze w takich ciatach statych, w ktorych dostgpne sa
tzw. objgtosci swobodne lub pory, w ktorych gestosé
elektronowa maleje do zera. Tworzacy si¢ w takich
miejscach pozyt ulega rowniez anihilacji, niemniej pro-
ces ten jest zaburzony z uwagi na bliskie otoczenie za-
wierajace elektrony. W ten to sposob, $ledzac anihilacje
pozytu, mozna uzyska¢ dodatkowe informacje, charakte-
ryzujace materi¢ skondensowana. Stwierdzono ponad-to,
ze czas zycia pozytu jest skorelowany ze srednica poru,
w ktorym sig on utworzyt. Stanowi to podstawe teore-
tyczng tzw. porozymetrii pozytonowej, szeroko opisanej
w literaturze [4].

OPIS TECHNIKI EKSPERYMENTALNEJ

Do doswiadczalnego wykorzystania procesu anihila-
¢ji pozytonow do badania defektow sieci krystalicznej
stosuje si¢ stosunkowo proste i dobrze poznane techniki
detekcji promieniowania gamma. W przypadku pomiaru
widma czasu zycia pozytonow wykorzystuje si¢ rowniez
wlasciwoscei rozpadu izotopow (np. *Na). Tuz po emisji
pozytonu w rozpadzie B po czasie ok. 3 ps wzbudzone
jadro *Na emituje kwant gamma o energii 1274 keV,
ktéry wykorzystywany jest jako sygnat ,,narodzin” pozy-
tonu. Na moment anihilacji pozytonu, czyli konca jego
zycia, wskazuje pojawiajacy si¢ kwant anihilacyjny o
energii bliskiej 511 keV. Schematycznie
zasade¢ pomiaru czasu zycia pozytonow przedstawiono
na rysunku 1. Dwa detektory scyntylacyjne rejestruja
kwant gamma o energii 1275 keV i1 kwant anihilacyjny o
energii 511 keV. Czas migdzy impulsami elektrycznymi
produkowanymi przez te detektory rejestrowany jest
przez specjalny uktad elektroniczny z wielokanatowym
analizatorem sprz¢zonym z komputerem. W tabeli 1 za-
prezentowano przykladowe warto$ci czasu zycia pozy-
tonéw w wybranych metalach oraz w pojedynczych wa-
kancjach termicznych. Rejestracja energii kwantu gam-
ma, a doktadniej poszerzenia dopplerowskiego linii ani-
hilacyjnej, odbywa si¢ za pomoca detektora

germanowego (HpGe) o bardzo dobrej energetycznej
zdolnosci rozdzielczej (rys. 2).

TABELA 1. Przykladowe warto$ci czasu Zycia pozytonéw
w metalach i pojedynczych wakancjach [2]
TABLE 1. Examples of the positrons lifetime values for metals
and for separate vacancies [2]

Czas zycia pozytonu Czas zycia pozytonu
Metal w niezdefektowanej sieci | w pojedynczej wakancji
ps ps
Mg 226 -
Al 166 248
a-Fe 106 175
Cu 121 155
Ag 131 195

Ta chetnie stosowania technika pomiarowa oprocz
detektora wymaga wzmacniacza i analizatora wieloka-
natowego, ktory rejestruje widmo energetyczne kwantow
anihilacyjnych. Na rysunku 3 przedstawiono wyznaczo-
ng dang technika lini¢ anihilacyjna dla pozytonow im-
plantowanych do czystej probki miedzi (starannie wyza-
rzonej, a wigc z zatozenia w duzej mierze pozbawionej
defektow punktowych) oraz tej samej probki po stosow-
nym odksztalceniu plastycznym. Unormowanie obu linii
do pola powierzchni pod nimi pokazuje wyraznie wzrost
liczby zliczen w centralnej czg$ci w przypadku probki
odksztatconej, co odpowiada wzrostowi liczby anihilacji
z elektronami o niskich pedach (przyjeto uwazaé, ze
wlasdnie takie elektrony sa obecne w defektach punkto-
wych). Do dalszej analizy definiuje si¢ tzw. parametr S,
ktoéry stanowi stosunek liczby zliczen w centralnej cze-
$ci linii anihilacyjnej (zaznaczonej na rys. 3) do liczby
zliczen w catej linii.

'
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Rys. 1. Zasada pomiaru czasu zycia pozytonéw. Dwa detektory scynty-
lacyjne rejestruja kwant gamma o energii 1275 keV informujacy o
momencie narodzin i kwant o energii 511 keV informujacy
o momencie anihilacji pozytonu. Impulsy z tych detektorow prze-
twarzane sa elektronicznie w taki sposob, aby w analizatorze wielo-
kanatowym wbudowanym w komputer utworzy¢ widmo czasu zy-
cia pozytonu

Fig. 1. Principle of the positron lifetime measurements. Two scintillation
detectors are registering gamma quantum with 1275 keV energy
which informs about the birth moment and quantum with 511 keV
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energy indicating the act of positron annihilation. The impulses from
these detectors are converted electronically for creation
of the positron lifetime spectrum stored in the computer

Przedstawiona powyzej technika eksperymentalna
nalezy do najcze$ciej stosowanych, co nie wyczerpuje
wszystkich wykorzystywanych metod pomiarowych
z udzialem pozytonéow, ktorych opis mozna znalez¢
w specjalistycznej literaturze [3].

@ probke, ]
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Rys. 2. Schemat uktadu do pomiaru poszerzenia dopplerowskiego linii ani-
hilacyjnej, ktérego najwazniejsza czgscia jest detektor germanowy.
Detektor rejestruje  energi¢ tylko kwantow anihilacyjnych
o energii 511 keV emitowanych po anihilacji pozytonéw w badanej
probee. Odpowiadajace kwantom impulsy, wzmacniane elektro-
nicznie zbierane sa w analizatorze wielokanalowym, dajac tzw.
widmo linii anihilacyjnej

Fig. 2. Scheme of Doppler broadening of annihilation line measurements
with germanium detector which detects the energy of annihilation
quantum only with 511 keV. Impulses from the detectors corre-
sponded with quantum energy are enhanced electronically and col-
lected in multichannel analyzer giving the spectrum of the
annihilation line
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Rys. 3. Przyklad linii anihilacyjnej zmierzonej wowczas, gdy pozytony zo-
staly implantowane do probki miedzi wyzarzonej (pozbawionej
wigkszosci defektow) oraz probki po odksztalceniu plastycznym
(zdefektowanej). Liczby zliczen w kanatach zostaty unormowane do
calkowitej powierzchni pod pikiem. W centralnej czgsci zazna- czo-
no obszar catkowania powierzchni, ktory stuzy do obliczenia tzw.
parametru S, charakteryzujacego zmiany w ksztalcie linii anihila-
cyjnej, wywotanej obecnoscia defektow w badanej probee

Fig. 3. Example of annihilation line measured for positrons implanted into
the copper sample after annealing (without defects in most cases)
and to the same samples after plastic deformation. Counting num-
bers in channels were normalized to the total surface
under peak. In central part the area of integration for calculation of
,»3” parameter has been marked. The ,,S” parameter characterizes of

changes in the annihilation line spectrum, which have been evoked
by defects presence in investigated sample

BADANIA | DYSKUSJA WYNIKOW

Dla czystego aluminium w pomiarach czasu zycia
pozytonéw otrzymuje si¢ jedna sktadowa czasu réwna
166 ps. Odpowiada ona anihilacji pozytonu z elektronem
w niezaburzonej sieci krystalicznej. Jezeli w materiale
znajduja si¢ wakancje, generowane np. termicznie, pozy-
ton moze zosta¢ zlokalizowany w tego typu defekcie
punktowym. W wyniku mniejszej gestosci elektronowej
w tym obszarze jego czas zycia wzrasta i wynosi odpo-
wiednio 254 ps. Dla skupiska dwoch wakancji czas zy-
cia wynosi 310 ps. W temperaturze pokojowej w alu-
minium moga powstawa¢ wilasnie skupiska wakancji lub
petle dyslokacji. Dyslokacje sa ptytkimi putapkami dla
pozytonow, jednakze progi i wakancje na linii dyslokacji
mogga stanowi¢ glgbsze putapki dla pozytonow.

W przypadku stopow aluminium, w szczegdlnosci
utwardzanych wydzieleniowo, w pomiarach czasu zycia
pozytondw czgsto otrzymuje si¢ z reguly jedna sktado-
wa. Zwiazane jest to ze skomplikowang struktura tych
stopow, ktora powoduje, ze w materiale istnieje caly
sze- reg niewiele rozniacych si¢ od siebie defektow, w
ktorych pozyton jest lokalizowany. Sa to np. wakancje
w strefach Guiniera-Prestona w stopach na bazie uktadu
Al-Cu, roznigce si¢ ilo§cia atoméw miedzi w najbliz-
szym sasiedztwie. Otrzymany czas zycia pozytonow jest
w tym przypadku $rednim czasem zycia. W przypadku
odksztatcenia plastycznego stopow aluminium, spowo-
dowanego np. $ciskaniem, tarciem czy tez obrobka po-
wierzchniowa, obserwuje si¢ wzrost warto$ci mierzone-
go $redniego czasu zycia pozytonow.

Badania wlasne przeprowadzono na probkach,
pobranych z tloka kompozytowego ze stopu AKI2
(AISi12CuNiMg), zbrojonego lokalnie preforma cera-
miczng typu MORGAN (z widkna krotkiego z tlenku
glinu). Do wykonywania tlokéw kompozytowych do pol-
skiego silnika Diesla C90 specjalnie zaprojektowano i
wykonano form¢ do prasowania w stanie cieklym,
uwzgledniajaca nowy sposob mocowania preform cera-
micznych. Infiltracje ci$nieniowa preform na bazie 22
+2 0bj.% tlenku glinu (96% obj. Al,O3, 4% obj. SiO;) -
wstepnie  podgrzanych do 700°C z szybko$cia max
300°C/h, stopem AKI12 (z temperatury 730°C) wraz
z krzepnigciem calego odlewu prowadzono pod docelo-
wym ci$nieniem 230 MPa w czasie catkowitym 45 s
w temperaturze formy 190/220°C (géra/dot). Robocze
powierzchnie formy do prasowania pokrywano wodnym
roztworem koloidalnego grafitu. Zalozono tempo nara-
stania ci$nienia w granicach 5+10 MPa/s przez wstepny
okres nasaczania preformy (do 10 s) [6-8]. Materiaty do
badan obrabiano cieplnie wedlug schematu utwardzania
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wydzieleniowego (przesycanie 515°C/6 h, chlodzenie
w goracej wodzie, starzenie sztuczne 170°C/16 h). Ba-
dania strukturalne prowadzono na elektronowym mikro-
skopie skaningowym STEREOSCAN 420.

Wykonano dwa pomiary czaséw zycia pozytonow.
Jeden pomiar obejmowat czg¢§¢ powierzchni przekroju
odpowiadajacej stopowi. Drugi pomiar obejmowat czgs¢
powierzchni przekroju pierscienia kompozytowego (rys.
4). Rysunek 5 przedstawia otrzymane widma czasu
zycia pozytonoéw, ktore w sposob widoczny roznig si¢
od siebie. Otrzymane wartoSci czasy zycia pozytondw
zamieszczono w tabeli 2.

Obemar csnowy |

Rys. 4. Zdjgcie tloka kompozytowego z zaznaczonymi obszarami pobrania

probki do badan
Fig. 4. Photo of composite piston. The regions of structural investigation
are marked
Te-1
Widma czaséw
zycia pozytonow
1e-2 4 —— kompozyt

asnowa

1e-3 5

le-4 4

Znormalizowana liczba zliczen

0 " w0 40 e s0 1000
Nr kanaiu
Rys. 5. Widma czasu zycia pozytonow badanej probki

Fig. 5. Positron lifetime spectrum for investigated sample

TABELA 2. Skladowe czasu zycia pozytonéw (7) i ich udzialy
(1) dla stopu AK12 i kompozytu AK12/22% obj.
Al O3 w stanie lanym
TABLE 2. Positron lifetime components and its participation
for AK12 alloy and for AK12/22 vol. % AL O3
composite in as - cast condition

Parametry a I . I, . R
Materiat ps % ps % ps %
211
Stop AK12 11 100 - - - -
Kompozyt AK12//22% 212 | 92,5 | 583 5,5 1678 | 2,0
obj. ALLOs +1 +0,2 | £17 | 0,2 | £109 | +0,2

W wyniku pomiaru w obszarze monolitycznego stopu
AK12 otrzymano jedng warto$¢ Sredniego czasu zycia
pozytonéw rowna 2117 ps. Jezeli porowna¢ dana war-
to§¢ z analogicznymi wartosciami otrzymanymi dla in-
nych stopow, np. dla stopu 2017A (AlCu4MgMn) po
obrobee cieplnej typu T451 (utwardzanie wydzielenio-
we: przesycanie i naturalne starzenie) - 198 ps, dla stopu
6082 (AlSilMgMn) po obrdobee typu T6 (utwardzanie
wydzieleniowe: przesycanie i sztuczne starzenie) -
187 ps, wowczas widaé, ze jest ona wyraznie wyzsza.
Moze to wynika¢ zaréwno z innego sktadu stopu, tech-
niki jego wytworzenia w postaci gotowego wyrobu, jak i
ewentualnej obrobki powierzchniowej czgsci.

W widmie otrzymanym dla kompozytu AK12/22%
obj. Al,O3; wyr6zniono trzy sktadowe czasu zycia pozy-
tondw. Warto$¢ pierwsza, 212 ps, jest w granicy biedu
roéwna czasowi zycia w obszarze stopu monolitycznego
AK12. Odpowiada ona anihilacji pozytonow w obszarze
osnowy kompozytu. Pozostale dwie skladowe, » =
=583 ps i 5= 1678 ps, wskazuja na obecnos¢ defektow
w materiale typu skupiska wakancji i mikropory. Czas
zycia o tak duzych wartosciach jest rzadko obserwo-
wany w metalach. Warto$¢ trzeciej sktadowej 73 moze
$wiadczy¢ o obecnos$ci pustych objgtosci typu nieciaglo-
$ci strukturalnych, w ktorych tworzy si¢ stan zwiazany
elektronu i pozytonu, tzw. pozyt. Tego rodzaju puste ob-
jetosci (objetosci swobodne) wystepuja w materiatach
molekularnych, np. polimerach, i w tego rodzaju mate-
riatach obserwowana jest anihilacja pozytu. W przy-
padku materialdow molekularnych czgsto korzysta sig
z modelu pozwalajacego zwiazac trzecia sktadowa cza-
su zycia pozytonow 73 (Wyrazonego w ns) z promieniem
objetosci swobodnych R

-1
7y = 0,5{1 L S sin[z—ﬂﬂ
R+0,1656 27 R+0,1656
gdzie promien Wyrazony jest w nm, a 7z W ns.
Korzystajac z przedstawionego wzoru mozna obli-
czy¢, ze promien pustych objetosci wynosi ok. 0,25 nm.
Udziat trzeciej sktadowej czasu zycia pozytonow jest
niewielki 1 wynosi 2%. Puste objgtosci moga by¢ zwia-
zane z obszarem rozdzialu stopu osnowy i wiokien
icznych (rys. 6¢, e). Nalezy zwréci¢ uwage, ze
obecnos¢ takich defektow jest raczej niepozadana, gdyz
moze by¢ zrodiém-np. mikropegknig¢ prowadzacych do
zniszczenia materialu (rys. 6d). Na uwage zashuguje
fakt, ze takich defektow nie obserwowano w czystym
stopie.
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Po przeprowadzeniu
konano pomiary czas
powierzchni  odpowiad
i dla czgSci powierze
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Instilule
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Rys. 6. Struktura kompozytu AK12/22% obj. Al,O; wytworzonego metoda infiltracji ci$nieniowej. Pokazano wady strukturalne, zwigzane z niepelnym na-
sycaniem preform metalem osnowy, prowadzacym do utworzenia porowato$ci w poblizu wiokien tlenku glinu (a,c, d) oraz peknigcia
widkien zbrojenia (b, d). Przetom nawet prawidlowo nasyconej preformy rowniez wykazuje czgSciowa utratg¢ kompatybilnoéci (polaczenia)
w uktadzie osnowa/zbrojenie (f), SEM

Fig. 6. Structure of AK12/22 vol.% ALO; composite made by squeeze infiltration technique (SEM). Structural defects due to incomplete infiltration
of preform (a, ¢, d) and cracks of reinforcement (b, d) have been shown. Partially failure of compatibility (bonding) in the matrix/reinforcement sys-
tem has been found even for properly infiltrated preform (f)

TABELA 3. Skladowe czasu zycia pozytondéw i ich udzialy przed i po obrobce cieplnej dla stopu AK12 i kompozytu AK12/22%
Obj. A1203
TABLE 3. Positrons lifetime components and its participation for AK12 alloy and for AK12/22 vol.% Al,O3 (composites after
heat treatment)

Parame =
Materiat " ;; \g/i’\$\:/i\ ;Z ‘!/1 1175
Stop AK12 (stan lany) 211 £1 100 - - - - 211 £1
Stop AK12 (po obrdbcee cieplnej) 204 £1 100 - - - - 204 £1
Kompozyt AK12/22% obj. Al,Os (stan lany) 212 +1 92,540,2 | 583+17 55402 | 1678 £109 | 2,0 £0,2 261 £7
Kompozyt AK12/22% obj. Al,Os (po obrobee cieplnej) 214 +1 94,4403 | 688*13 3,8 40,2 1496 £73 1,7 £0,2 2557

Sredni czas Zycia pozytondw obliczony jest ze wzoru 7 = 7,1, + 7,1, + 7515
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W przypadku stopu monolitycznego AK12, dla stanu
lanego, stwierdzono podobnie jak poprzednio, wystepo-
wanie jednej sktadowej czasu zycia pozytonow, ktorej
warto$¢ ulegla znaczacemu zmniejszeniu w porownaniu
z poprzednim pomiarem. Zmniejszenie Sredniego czasu
zycia pozytondw wskazuje na zmniejszenie koncentracji
putapek dla  pozytonéw. Zwigzane jest to
z ,wygrzaniem” defektow typu wakancji i dyslokacji.
Nalezy tutaj zaznaczy¢, ze tego typu defekty mogty by¢
wprowadzone przez obrobke skrawaniem powierzchni
(np. poprzez szlifowanie). Zmiana $redniego czasu zycia
moze tez odzwierciedla¢ zmiany zwiazane z tworzeniem
wydzielen w wyniku obrobki cieplnej badanego materia-
.

W widmie czasu zycia pozytonéw dla kompozytu
AK12/22% obj. ALOs; wyr6zniono trzy skladowe. War-
to§¢ pierwszej sktadowej nie ulegta zmianie w granicach
bledu. Warto$¢ trzeciej sktadowej ulegta zmniejszeniu.
Poniewaz jednak wartodci trzeciej sktadowej zardéwno
dla kompozytu przed, jak i po obrobce cieplnej sa
obarczone do$¢ duzym bl¢dem, zmiana ta moze nie
by¢ znaczaca, podobnie jak dla natgzenia tej sktadowe;.
Wskazuje to, ze puste objgtosci, ktore sg zrodlem naj-
dhuzszego czasu zycia, zmieniaja si¢ niewiele w wyni-
ku przeprowadzonej obrobki cieplnej. Warto$¢ drugiej
sktadowej zwiazanej ze skupiskami wakancji wzrosta,
wskazujac na zwigkszenie ich objgtosci przy nieznacz-
nym zmniejszeniu natgzenia tej skladowej. Taki efekt
obserwuje si¢ takze w innych metalach poddanych
zdrowieniu i rekrystalizacji, gdzie w ostatniej fazie re-
krystalizacji wakancje, majac wystarczajaca mobilno$¢,
tacza si¢ w coraz wigksze skupiska, a jednoczes$nie
ich catkowita koncentracja maleje. Zmiana S$redniego
czasu zycia pozytondw nie jest znaczaca, wskazuje to, iz
zmiany w wyniku obrobki cieplnej w obszarze kompo-
zytu sa znacznie mniejsze niz w obszarze stopu
monolitycznego.

PODSUMOWANIE

Z przedstawionych badan wynika, ze kompozyt ze
stopu AK12 zbrojonego lokalnie preforma ceramiczna
z tlenku glinu zawiera defekty struktury krystalicznej ty-
pu skupiska wakancji 1 wigksze nanopory o promieniu
ok. 0,25 nm. Takich defektéw nie stwierdzono w samym
stopie AK12 bez preformy. Skupiska te zwigkszaja swo-

ja objetos¢ w wyniku obrobki cieplnej przy zmniejszeniu
si¢ ich koncentracji - wynikaja one z niepelnego nasyce-
nia preformy metalem. Istotnie obecno$¢ porow zostala
potwierdzona obserwacjami mikroskopowymi (SEM).
W tym kontekscie metoda anihilacji pozytondow i metoda
mikroskopii elektronowej dobrze si¢ uzupehlniaja. Ta
ostatnia nie byla jednak w stanie pokaza¢ obecno$ci
skupisk wakancji, ktorych promien, rzgdu dziesiatek na-
nometréw, daleki jest od jej mozliwosci detekcyjne;.

Metoda analizy wad strukturalnych kompozytow me-
talowych z zastosowaniem techniki anihilacji pozytonéw
niewatpliwe pozwala na okreslenie defektow struktural-
nych niemozliwych do wychwycenia innymi tradycyj-
nymi metodami pomiarowymi. Szczeg6lng uwa- gg na-
lezy zwrdci¢ na ogromny potencjat mozliwosci szersze-
go zastosowania tej metody w odniesieniu do poziomu
nanostruktury.
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